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Verfahren zur Herstellung von Aethylendichlorid 


Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf die Herstel- 
lung von Aethylendichlorid durch die Additions chlorierung von 
A ethyl en. Insbesondere bezieht sich die Erfindung auf ein verbesser 
tes Verfahren zur Herstellung von 1, 2-Dichlorathan durch Additions- 
chlorierung, wobei die durch die exotherme Reaktion von Chlor und 
Aethylen erzeugte Warme zur Verdampfung und zum Rektifizieren des 
hergestellten Aethylendichlorids verwendet wird. 

Die Herstellung von Dichloralkanen durch Chlorierung * 
eines geeigneten Olefins in fliissiger Phase unter geeigneten Bedin- 
gungen ist bekannt. Die USA-Patentschrif t Nr. 2 929 852, die briti- 
schen Patent schrif ten Nr. 1 231 127, 760 308 und die deutsche 
Patentschrift Nr. 2 224 253 beschreiben Verfahren zur Herstellung 
von Dichloralkanen, wobei ein Olefin in der flussigen Phase bei 
.geeigneten Temperaturen mit Ch^or additions chloriert wird. Gemass 
diesen Patentschrif ten wird das gebildete Dichloralkan destilliert 
Oder verdampft und der weiteren. Behandlung zugeleitet. Im Falle der 
USA-Patent schrif t N r . 2 929 852 und der britischen Patentschrift 
Nr., 1 231 127 v/ird das dampf f ormige Dichloralkan einer nahe ange- 
ordneten Fraktionierdestillationskolonne zugefuhrt, wo die durch 
die Reaktionswarme von Chlor und Aethylen zur Fraktionierung des 
verdampft en Dichloralkans verv/endet wird. Auch die britische 
Patentschrift Nr. 1 231 .127 beschreibt die Fraktionierung von Di- 
chloralkan, das aus rhindestens einer anderen Quelle erhalten wird. 
Gemass dieser Patentschrift genugt die in dem verdampften Dichlor- 
alkan enthaltene Reaktionswarme, urn den Dichloralkandampf zu rekti- 
fizieren, und wegen des ho.hen Ueberschusses an vorhandener Warme 
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kann die zusatzlich zum Rektifizieren rohen Dichloralkans aus 
einer anderen Quelle, z.B. rohen Dichloralkans, welches bei der 
Oxychlorierurig eines Olefins erhalten wurde, und/oder nichtumge- 
wandelten wieder in den Kreislauf zuriickgefuhrten Dichloralkans 
aus einem Pyrolysesystem, in welchem Dichloralkan zu einem gege- 
benen Monochloralken pyrolysiert wird, verwendet werden. 

Die in diesen Pat entschriften beschriebenen Verfahren 
haben eine Anzahl von Nachteilen, So verwenden einige, wenn nicht 
alle dieser Arbeitsweisen ein siedendes flussiges Medium zur Aus- 
fuhrung der Chlorierung. Eine Schwierigkeit bei diesem System ist, 
dass, wenn das Verdampfen am Ort der IJeaktion erfolgt, der gebil- 
dete Dampf als. ein abziehendes Gas das Abziehen nichtumgesetzten 
Chlors und Aethylen bewirkt, b.evor sich diese umsetzen oder losen* 
Daraus ergibt sich eine geringe Umwandlung und Selektivitat # 

Ein zusatzliches, bei mindestens einem der bekannten 
Verfahren vorkommendes Problem bezieht sich auf die Blasenbildung. 
Bei diesem bekannten Verfahren werden Aethylen und Chlor mit 
geringer Geschwindigkeit in den Boden eines Tankreaktionsgefasses 
eingefiihrt, das teilweise mit Aethylendichlorid und Katalysator 
gefiillt ist. Das gebildete Aethylendichlorid wird aus dem Tank 
verdampft und einer Fraktionierkolonne zugefiihrt, wo es gereinigt 
wird* Wenn jedoch Versuche gemacht werden, die Zugabegeschwindig- 
keit von Aethylen und Chlor zu steigern, lost sich das gesamte 
Aethylen nicht und neigt dazu, Gasblasen zu bilden, die, nicht umge 
setzt oder teilweise umgesetzt, der Fliissigkeit entsteigen und den 
Tank verlassen, Daher ist dieses bekannte Verfahren bezuglich des 
Durchsatzes begrenzt, so dass relativ geringe Zugabegeschwindigkei- 
ten der Reaktionsteilnehmer eingehalten werden miissen. 

Ferner fordert, wenn die Zugabegeschwindigkeiten erhoht 
werden und sich mehr Chlor und Aethylen umsetzen, die vermehrte 
abgegebene Warme ein erhoht es Sieden und kann sowohl zu einem 
Sicherheitsproblem als auch zur Bildung von Nebenprodukten fiihren. 
Bei einem anderen bekannten Verfahren, bei welchem erhoht e Zugabe- 
geschwindigkeiten von Aethylen und Chlor aufrecht erhalten werden, 
ist ein ausseres Warmeaustauschsystem erf orderlich, urn die Blasen- 
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grosse zu regulieren. 2 427045' 

Die vorliegende Erxindung vermeidet diese robleme durch 
Schaffung eines genau kontrollierten Reaktionssystems , in dem die 
Umsetzung von Chlor und Aethylen in einem schnell umlaufenden fliis- 
sigen Medium in eiuer Zone erhohten Drucks bei einer Temperatur , die 
unterhalb der Verdampfungstemperatur des Mediums beim Druck in der 
Zone 4.iegt, und in welchem das ^rodukt rasch zu einer Zone reduzier- 
ten Drucks geleitet wird, worin mindestens ein Teil der Fliissigkeit, 
die nunmehr das Produkt Aethylendichlorid enthalt, verdampft und 
der AethylendicHoridgewinnung zugefiihrt wird , aus ge ftihrt wird. 

Gegenstand der Erfindungist ein Verfahren zur Herstellung von 
Aethylendichlorid, das dadurch gekennzeichnet ist,dass man Aethylen 
und Chlor in eine unter erhohtem Druck stehende Reakt ions zone , we Mb 
ein umlaufendes fliissiges Medium, das bei einer Temperatur unterhalb 
der Verdampfungstemperatur des Mediums bei dem in der Reaktions zone 
herrschenden Druck gehalten wird, einfiihrt, wobei rohes fliissiges Ae- 
thylendichlorid gebildet wird,dass man das rohe flussige Aethylen- 
dichlorid als einen Teil des umlaufenden fliissigen Mediums zu einer 
unter vermindertem Druck stehenden Zone fuhrt, wobei man Druck und 
Temperatur dieser Zone auf Wert en halt, bei denen wenigstens ein TeH 
des umlaufenden fliissigen Mediums durch die bei der Umsetzung von 
Chlor und Aethylen freiwerdende Reaktionswarme verdampftjwird, dass 
man den Aethylendichlorid enthalt enden Dampf durch eine Rektifika- 
tions-oder Fraktionierungszone fuhrt und den Aethylendichlorid ent- 
halt enden Dampf mit Hilfe der bei der Reakt ion von Chlor und Aethylm 
freiwerdenden Reaktionswarme rektifiziert , dass man das gereinigte 
Aethylendichlorid aus der Rektif ikationszone gewinnt , wahrend gleich 
zeitig der verbleibende Rest des umlaufenden fliissigen Mediums aus 
der unter vermindertem Druck stehenden Zone in die Reaktionszone 

zuriickgefiihrt wird. 

Insbesondere betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfah- 
ren, bei welchem Aethylen und Chlor in einem umlaufenden fliissigen 
Medium in einer Zone erhohten Drucks, wie angegeben, und in Gegen- 
wart eines Katalysators bei einer Temperatur zwi'schen etwa 85° 
und etwa 180°C umgesetzt werden, urn rohes fliissiges Aethylendi- 
chlorid zu bilden. Das so erhaltene rohe flussige Aethylendi- 
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chlorid wird als ein Teil des . umlauf end en fliissigen Mediums zu 
einer Zone reduzierten Drucks, wo mindestens ein Teil des umlau- 
fenden fliissigen Mediums durch die Reaktionswarme verdampft wird, 
und einer Fraktionier- oder Rektifizierzono geleitet, um Aethylen- 
dichlorid zu erhalten, wobei das . umlauf ende fliissige Medium zur 
Reaktionszone zuruckgefiihrt wird. Vorzugsweise wird die Fraktio- 
nierzone auch mit einem Aethylendichlorid enthaltenden Strom aus 
einer anderen Quelle besctiickt, wie aus einer Aethylendichlorid - 
trennzone einer Aethylendichloridpyrolysezone. Der Aethylendichlo- 
rid enthaltende Dampf und der Aethylendichlorid ent halt ende Strom 
werd§n durch die Reaktionswarme zu einem gereinigten Aethylendi- 
chlorid f raktioniert. 

Ganz besonders betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren 
zur Herstellung von Aethylendichlorid, bei dem Aethylen und Chlor 
in einem umlauf enden fliissigen Reakionsmedium in einer Zone erhoh- 
ten Drucks, wie angegeben, und bei einer Temperatur von etwa 85° 
bis etwa 160°C in Gegenwart eines Katalysators zu rohem fliissigem 
Aethylendichlorid umgesetzt werden. Das rohe Aethylendichlorid wird 
als ein Teil des umlauf enden fliissigen Mediums einer Zone redu- 
zierten Drucks zugeleitet, worin mindestens ein Teil des umlaufen- 
den Mediums durch die Reaktionswarme des Chlors und Aethylens ver- 
dampft wird. Der Aethylendichlorid enthaltende Dampf wird einef* 
Fraktionierzone ziigefiihrt, in welche auch ein Aethylendichlorid 
ent halt ender Strom aus einer Aethylendichloridtrennzone einer 
Aethylendichloridpyrolysezone gespeist wird. Der Aethylendichlorid 

enthaltende Dampf und der Aethylendichlorid enthaltende Strom 
warden unter Verwendung der bei der Umsetzung von Chlor und 
Aethylen erzeugten Warme f raktioniert , und man erha^t ein gereinig- 
tes Aethylendichlorid, wahrend gleichzeitig das umlauf ende fliissi- 
ge Medium aus der Zone verminderten Drucks zur Reaktionszone 
zuriickkehrt. Die Erfindung betrifft auch die Chlorierung des 
Aethylendichlorid enthaltenden Stromes , bevor er in die Fraktio- 
nierzone eintritt, um Verunreinigungen , wie Chloropren, zu 
schwerer siedenden Verunreinigungen zu chlorieren, die in der 
Fraktionierzone entfernt werden konnen. 
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Nachstehend wird die Erfindung anhand der Zeichnungen 
beschrieben. 

In Fig. 1 werden Aethylen und Chlor z.B. als Gase iiber 
die Leitungen 1 und 2 in das Kreislauf reaktionsgef ass 3 eingefiihrt, 
das ein umlaufendes fliissiges Medium, z.B # Aethylendichlorid 

und einen Katalysator, z.B # Eisen (III ) chlorid enthalt.. Das Chlor 
und das Aethylen brauchen nicht rein zu sein. Das Chlor kann z.B. 
1 bis 10 % Luft, kleine Mengen Wasserstoff und andere {Component en 
enthalten. In ahnlicher Weise kann das Aethylen (und tut dies oft) 
geringe Mengen anderer Materialien enthalten. Das Chlor kann 
gewiinschtenfalls ganz oder teilweise als eine Flussigkeit einge- 
fiihrt werden. 

Die Verhaltnisse der zu dem umlaufenden f lussigehpTedium 
zugesetzten Reak tionsteilnehmer konnen in einem weiten Bereich 
schwanken. Vorzugsweise werden sie in solchen Anteilen zugesetzt, 
dass ein leichter Ueberschuss an Aethylen iiber die stochiometrische 
Menge, die zur Umsetzung mit dem Chlor erforderlich ist, vorhanden 
ist. Ein bevorzugtes Verhaltnis ist etwa 1,01 Mol bis etwa 1,10 Mol 
Aethylen pro Mol Chlor # Jedoch kann auch ein geringer Ueberschuss 
an Chlor verwendet werden. Die Zugabegeschwindigkeit en konnen 
erheblich variieren und hangen zu einem grossen Teil von der Grosse 
-der Anlage, der gewiinschten Herstellungsmenge , den gewiinschten 
Umlaufgeschwindigkeiten usw. ab. Der Pachmann kann die Zugabege- 
schwindigkeiten leicht einstellen, urn gute Ergebnisse zu erhalten. 

Die Umsetzung von Aethylen und Chlor wird im allgemeinen 
in Gegenwart eines Katalysators durchgef iihrt. Bei. dem vorliegenden 
Verfahren konnen alle bekannten Katalysatoren , die im allgemeinen 
mit dieser Umsetzung verbunden sind, verwendet werden. So konnen 
z.B> Metallchloride, wie Eisen (III ) chlorid , Antimonchlorid und 
Kupf erchlorid verwendet werden. Bevorzugt wird Eisen (III) chlorid. 
Der besondere verwendete Katalysator ist eine Sache der Wahl und 
bildet keinen Teil der Erfindung. Im allgemeinen ist der Katalysa- 
tor in einer Menge von etwa 50 ppm bis etwa 6000 ppm vorhanden, 
wobei die spezifische Menge frei gewahlt werden kann. 
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Die Temperaturen, bei welchen die Chlorierung ausgefiihrt 
wird,' umfassen solche, bei denen das umlaufende fliissige Medium, in 
welches das Aethylen und Chlor eingebracht werden, in dem Reak- 
tionsbereich oder der Reaktionszone unter aen verwendeten Druck- 
bedingungen nicht verdampft* Wenn die Herstellung von Aethylendi- 
chlorid gewiinscht wird, wird die Reaktion von Aethylen und Chlor 
in einem umlaufenden fliissigen Medium, das bei einer Temperatur von 
etwa 85° bis etwa 180°G gehalten wird, unter geniigendern System- 
druck durchgeflihrt, so dass* das Aethylendichlorid, das .normalerwei- 
se bei etwa 83,5°C siedet, in der Reaktionszone nicht verdampft, 
Temperaturen von etwa 85° oder 90°C bis etwa 160°C sind bevorzugt. 

Die in der Reaktionszone verwendeten Driicke konnen erheb- 
lich variie-ren, vorausgesetzt , dass sie genugen, urn die Verdampfung 
des in der Reaktionszone bei der Temperatur der Reaktionszone ge- 
bildete Aethylendichlorid zu verhindern, und andere Bedingungen 
erfiillen, wie sie hier erwahnt v/erden. Der Fachmann wird erkennen, 
dass ein Druckdif ferential zwischen dem oberen Teil und dem Boden 
des senkrechten Kreislauf abschnitts 4 des Reaktionsgefasses be- . 
steht # Dieses Druckdif ferential wird erstens durch den statischen 
Druck des umlaufenden fliissigen Mediums im Kreislauf abschnitt 4 
erzeugt und mit der HShe des Abschnitts schwanken. Fur die Zwecke 
der Erfindung muss das Differential genugen, urn. das in der Reak- 
tionszone gebildete Aethylendichlorid in fliissiger Phase zu halt en, 
bis es aus dem Reaktionsbereich oder der Reaktionszone abgeleitet 
wird. Der Druck und die Temperatur in der Kammer 5 werden so 
gehalten, dass mindestens ein Teil des umlaufenden fliissigen 
Mediums sich entsp o^fer verdampft. Die Kammer 5 ist tatsachlich eine 
Verlangerung des Kreislauf abschnitts 4. Venn das gebildete Aethylen- 
dichlorid erst einmal aus der Reaktionszone mitt els des umlaufen- 
den fliissigen Mediums entfernt und liber den Kreislauf abschnitt 4 
in die Kammer. 5 geleitet ist, verursacht die Druckvermipderung 
zusammen mit der Reaktionswarme, dass ein Teil des umlaufenden 
fliissigen Mediums , . welches das gebildete rohe Aethylendichlorid 
enthalt, verdampft. Je nach den Bedingungen kann ein Teil des 
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umlauf end en flussigen . Mediums im oberen Teil des Kreislaufab- 
schnitts 4 verdampfen* 

Im allgemeirien braucht das Druckdif f erential zwischen 
der Reaktions- und der Verdampf ungszone nur ausreichend zu sein, 
urn das gebildete Aethylendichlorid in fliissigem Zustand zu halt en,, 
bis es aus der Reaktionszone austritt. So kann das Druckdif f eren- 
tial kleine bis grosse Werte besitzen. In der Praxis kann das 
Druckdif f erential zwischen- der Reaktionszone (die den Bereich des 
Eintritts der Reaktionsteilnehmer bis zu dem Punkt umfasst, wo die 
Reaktion praktisch beendet ist) und der Verdampf ungszone (die 

beginnt, wo ein Teil des Mediums zum Verdampf en neigt) zwischen 

2 2 
0,07 kp/cm bis etwa -1,758 -kp/cm oder grosser sein. Ein Druck- 

/ 2 2 
differential von etwa 0,141 kp/cm bis etwa 1,406 kp/cm wird 

bevorzugt. Der Fachmann wird ' erkennen , dass zwischen der Reaktions- 
zone und der Verdampf ungs zone eine "ruhige" Zone vorhanden ist, in 
der praktisch keine Reaktion oder Verdampf ung stattfindet .Diese 
Zone wird in ihrem Ausmass z.B, in Abhangigkeit von der Grosse des . 
Kreislaufabschnitts 4, der Geschwindigkeit der Fliissigkeit etc. 
variieren* Wenn eine ausgezeichnete Kontrolle erfolgt, kann das 
Ausmass der "ruhigen" Zone- herabgesetzt werden. 

Im allgemeinen konnen die Driicke im Chlorierungsgefass 3 

von atmospharis-chem Druck (in der Verdampf ungszone ) bis zu 

2 

- 4 9 55? : kp/cm.,,- ; oder hoher variieren. Beispielsweise wer- 
den- die Driicke in der Verdampf ungszone normaierweise zwischen atmo- 
spharischem Druck und etwa 3,,84 kp/cm betragen, wobei die Driicke 
zwischen atmospharischem Druck und etwa 3- 3 l^ : kp/cm bevorzugt wer- 

den. In -der Reaktionszone werden die Driicke zwischen etwa 1,17- kp/ 

2 2 2 

cm tr^-::— . . - f bis etwa 4>55' kp/cm oder 5*25 kp/cm schwanken, 

2 P 
wobei ein Bereich von etwa -"1,73: kp/cm bis etwa 4,19 kp/cra 

bevorzugt wird. 

Der Fachmann wird erkennen, dass ein wenn auch leichtes 
Temperaturdiff erential zwischen dem oberen und unteren Teil des 
Kreislaufabschnitts 4 (und der Kammer 5) besteht. Da eih Teil 
des umlaufenden flussigen Mediums am oberen Ende des Kreislaufab- 
schnitts 4 rasch auszutreten beginnt, folgt eine Absorption von 
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V/arme durch den rasch sich Dampf , vodurch tin etwas kiih- 

lerer Bereich als in der Heaktionszone geschaffen wird, wo die 

stark exotherme Reaktion erfolgt. Das umlaufende fliissige Medium, 

das nun etwas ktihler ist, wird durch den Auslass 6 uber den Kreis- 

lauf abschnitt 7 zur Reaktionszone zuriickgef uhrt. Im allgemeinen 

wird ein Temperaturdif f erential von etwa 0,5° bis etwa 10,0°C 

aufrecht erhalten, wobei ein Bereich von etwa 1,5° bis 6,5°C 

bevorzugt ist. 

Die tatsachlichen Temperaturen in der Verdampf ungszone 
konnen durch den Fachmann eingestellt werden und hangen bei der 
vorliegenden Situation von einer Anzahl Faktoren ab, einschliess- 
lich der Zusammenset zung des fliissigen Mediums. Normalerweise 
werden die Temperaturen in der Verdampf ungszone zwischen etwa 
83,5° und -etwa . 180 °C lieg-en, vorzugsweise zwischen etwa 83,5° 
und etwa 160 °C. 

Die Geschwindigkeit des umlaufenden fliissigen Mediums in 
dem Bereich des Eintritts der Reaktionsteilnehmer ist bedeutend, 
wenn auch nicht kritisch, fur die Ergebnisse* Das Medium muss in 
einem Turbulenzzustand durch Verwendung einer Umlauf geschwindig- 
keit gehalten werden, die zusammen mit der Behaltergrosse, Dichte 
und Viskositat der Fliissigkeit eine wesentliche Auflosung oder 
Reaktion des Chlors und des Aethylens und eine rasche Verteilung 
der Reaktionswarme bewirkt, so dass die Verdampfung des gebildeten 
Aethylendichlorids nicht unter den verwendeten Druck- und Tempera- 
turbedingungen erfolgt, Diese Umlauf geschwindigkeit wird bis zu 
einem gewissen Grade je nach Bau und Grosse des Reaktionsgef asses 
variieren. Im allgemeinen ist eine Umlauf geschwindigkeit von etwa 
0,15 m/sec bis etwa 4,57 m/sec im Bereich der Einfiihrung der 
Reaktionsteilnehmer geeignet, wobei eine Geschwindigkeit von etwa 
0,30 m/sec bis etwa 3,05 m/sec bevorzugt wird, am me is ten aber 
eine Umlauf geschwindigkeit von etwa 0,61 m/sec bis etwa 2,43 m/sec. 

Vorzugsweise wird der Umlauf des fliissigen Mediums im 
Chlorierungsgefass 3 in erster Linie durch Gasdruck bewirkt, obwohl 
eine kleinere Ant riebskraft durch Dicht eunt erschiede im Kreislauf- 
abschnitt 4 des Chlorierungsgef asses 3 wegen der vorher erwahnten 
+) cder besser eesagt , das Aufstelren des Gases 
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Temperaturdifferentiale auftritt. Der Gasdruck wird hauptsachlich 
durch das.Aethylen (und Chlor, wenri es als Dampf zugefiihrt wird) 
geliefert, bevor die Aethylenblasen zusammenf alien oder sich um- 
setzen. Zusatzlicher Druck kann gewiinschterifalls, vorausgesetzt , 
dass geeignete Temperatur- und Druckbedingungen vorliegen, angelegt 
werden. Insbesondere wird, da die Aethylen- und Chlorblasen sich 
losen oder umsetzen und zusammenf alien, das gebildete flussige 
Aethylendichlorid durch eine ruhige Zone geleitet, in welcher 
keine Blasen (oder praktisch keine) vorhanden sind. Da sich das. 
flussige Aethylendichlorid gebildet hat, steigt nun ein Teil der 
umlaufenden Flussigkeit ira Kreislauf abschnit t 4 des Chlorierungs- 
gef asses 3 weiter an. Die Druckverminderung, verbunden mit geeig- 
neten Temperaturbedingungen, wird bewirken, dass ein Teil der 
Flussigkeit verdampft und Druck erzeugt. Der Fachmann kann leicht 
die Hohe des Kreislaufabschnitts 4 ermitteln, um diesen zusatzli- 
chen Druck zu schaffen. Aeussere Umlaufmittel , wie eine Pumpe 
oder Pumpen, konnen vorgesehen werden, sind aber gewohnlich nicht 
notig. 

Jede geeignete Zusammensetzung von Reaktions flussigkeit en 
kann verwendet werden, vorausgesetzt, dass das umlaufende flussige 
Medium unter geeigneten Bedingungen, wie oben ausgefuhrt, arbeiten 
und einen Teil desselben.in der Zone verminderten Drucks verdamp- 
fen kann. Das umlaufende flussige Medium wird im allgemeinen 
einen fliissigen chlorierten Kohlenwasserstoff mit zwei Kohlenstoff- 
atomen, wie 1, 2-Dichlorathan, 1, 1, 2-Trichlorathan, 1,1,1,2- oder 
l^l^^s-Tetrachlorathan, Pentachlorathan und Mischungen dieser 
Materialien {Hexachlorathan ist ein Feststoff, obwohl es oft als 
eine Verunreinigung in Losung vorhanden ist) umfassen. Normaler- 
weise ist einer dieser Stoffe in grosseren Mengen vorhanden, vor- 
zugsweise Aethylendichlorid oder 1,1, 2-Trichlorathan. Zum Beispiel 
kann das umlaufende . flussige Medium 50 % bis etwa 100 % Aethylen- 
dichlorid enthalten. Der Rest.besteht aus verschiedenen Mengen der 
anderen genannten Materialien, einschliesslich chlorierten Kohlen- 
wasserstoff verunreinigungen, ihren Reaktionsprodukten, sauerstoff- 
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beladenen Verunreinigungen , den Verunreinigungen z.us der Oxychlo- 
rierung und irgendwelchen Materialien, die aus der Fraktioniersau- 
le zuriickf liessen. . Oder das Medium kann z # B. haupt sachlich 1,1,2- 
Trichlorathan, z.B. bis zu 65 % 9 sein, der Rest Aethylendichlorid 
und/ oder die anderen genannten Materialien, Verunreinigungen etc*. 

Wie in Fig. 1 gezeigt, werden die verdampften chlorier- 
ten Kohlenwasserstof f e aus der Kammer 5 uber die Leitung 8 zur 
Fraktionierungszone oder Saule 9 geleitet, in der die durch die 
Reaktion zwischen Chlor und Aethylen erzeugte Warme zur Fraktio- 
nierung der chlorierten Kohlenwasserstof fe und zur Erzeugung 
eines gereinigten Aethylendichlorids verwendet wird. Das Aethylen- 
dichlorid kann als eine Flussigkeit oder als Dampf nach Verfahren, 
die dem Fachmann bekannt sind, entnommen werden, obwohl die Zeich- 
nung die Entnahme in flussiger Form durch Leitung 10 zeigt. 
Leichtfluchtige Stoffe, wie Luft, HC1, Hg, Clg, C 2 H 4 , und geringe 
Mengen verschiedener chlorierter Kohlenwasserstof fe als auch 
etwas Aethylendichlorid werden oben aus der Fraktionierungszone 9 
durch Leitung 11 entfernt, im Austauscher 12 gekuhlt und durch 
Leitung 13 zum Sammelabscheider 14 gefiihrt. Im Abscheider 14 werden 
Aethylendichlorid und kondensierbare leichtfluchtige Stoffe weit- 
gehend von den anderen Materialien getrennt, und ein nicht konden- 
sierbarer, leichtfluchtige Stoffe enthaltender Strom wird zur wei- 
teren Verarbeitung oder zum Verwerfen durch Leitung 15 entfernt # 
Ein Tell oder die gesamten in der Einheit 14 aus den leichtflvich- 
tigen Stoffen gesammelten gekiihlten kondensiei*ten Materialien 
werden uber Leitung 16 zur Fraktionierungszone 9 zuruckgef iihrt , 
urn Riickfluss zu erreichen, und etwas wird gewlinschtenfalls uber 
Leitung 17 gewonnen. Die Ruckf lussgeschwindigkeiten in der Saule 9 
konnen vora Fachmann bestimmt werden und bilden nicht einen Teil 
der Erfindung. Die F lussigkeit kann uber Leitung 18 zur Kammer 5 
(oder zum Kreislauf abschnitt 7) zurUckgeftihrt werden, und eine 
Ableitung kann zur Entfernung von Verunreinigungen vorgesehen wer- 
den* 
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Die Fraktionierungszone 9 kann auch durch die Leitung 20 


mit einem Aethylendichlorid enthaltenden Strom einer anderen Quel- 
le, wie Aethylendichloridpyrolysezone 21, gespeist werden. Insbe- 
sondere wird das Aethylendichlorid, z.B. das von der Leitung 10 
stammende, in der Zone 21 dehydrochloriert oder " gespalten" unter 
Bedingungen und nach Verfahren, wie sie allgemein bekannt sind, urn 
nach der Abtrennung rohes Vinylchlorid, Chlorwasserstoff und einen 
Strom, der ungespaltenes Aethylendichlorid enthalt, zu erhalten. 
Das spezielle Verfahren, das beim "Spalten" des Aethylendichlorids 
verwendet wird, bildet keinen Teil der vorliegenden Erfindung. • 
Jedes geeignete Verfahren kann angewendet werden, solange ein 
Strom, der restliches oder nichtgespaltenes Aethylendichlorid ent- 
halt, das Charakteristikum des Verfahrens ist. Im allgemeinen wer- 
den solche Strome etwa 90 Mol # $ bis etwa 99,8 Mol# Aethylendi- 
chlorid enthalt en, der Rest sind willkiirliche Mengen von schwere- 
ren chlorierten Kohlenwasserstof f en, Trichlorathylen, 1,1-Di- 
chlorathan und andere verschiedene Produkte. Bei den meisten die- 
ser Verfahren weist der das Aethylendichlorid enthalt ende Strom 
wieder . bedeutende kleinere Mengen Chloropren, z.B. 0,01 Mol# bis 
etwa 0,3 Mol„%, auf. Dieses Chloropren neigt wahrend des Verfah- 
rens zum Polymerisieren. Der Aethylendichlorid enthaltende Strom 
kann in der Leitung oder dem Rohr 22 oder, wie gezeigt, im Chlo- 
rierungsgef ass 23 chloriert werden. Der Strom wird unter geeigne- 
ten Bedingungen chloriert, urn den grossten Teil des Chloroprens 
und einen Teil des Trichlorathylens im Strom zu schwersiedenden 
chlorierten Verbindungen umzuwandeln. Man kann jedes ubliche Ver- 
fahren zur Chlorierung des Stromes verwen'den, solange dieses Ver- 
fahren die anderen gewunschten Bedingungen im Strom nicht aus- 
drilcklich beeinflusst oder andere unerwiinschte Verunreinigungen 
einfiihrt # 

Insbesondere kann der Strom unter Verwendung von Chlor 
als Chlorierungsmittel bei einer Temperatur zwischen etwa 0°C und 
etwa 165°C, vorzugsweise bei einer Temperatur zwischen etwa 0° und 
etwa 120°C, chloriert werden. Das Chlor kann in Molverhaltnissen 
von etwa 0,7 Mol bis etwa 3,0 Mol pro Mol vorhandenem Chloropren 
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zugegeben werden* Ein Molyerhaltnis von etwa 1,0 Mol bis etwa 
2,5 Mol Chlor pro Mol Chloropren wird bevorzugt. Es konnen auch 
Katalysatoren zugesetzt werden, obwohl dies normalerweise nicht 
notwendig ist, Der etwa gewahlte spezielle Katalysator ist dem 
Fachmann bekannt und bildet keinen Teil der Erfindung. Es konnen 
atmospharische Driicke und auch solche uber oder unter dem Atrao- 
spharendruck verwendet werden. Nach der Chlorierung des Chloroprens 
im Strom wird dieser uber Leitung 20 zur Fraktionierzone 9 gelei- 
tet, worin die schwer- und leicht siedenden Verunreinigungen leicht 
entfernt werden # Die durch die Umsetzung des Chlors mit dem Aethylen 
im Reaktionsgef ass 3 erzeugte Warme geni^gt, urn sowohl die Fraktio- 
nierung dieses zugegebenen Stromes als auch des durch die Reaktion 
gebiideten ye.rdamp.ft.en rohen Aethylendichlorids zu bewirken. 
Gewiinschtenf alls kann die Fraktionierzone 9 eine Vorrichtung zum 
Aufwarmen (nicht gezeigt) fur das Inbetriebsetzen und flir die 
Flexibilitat aufweisen. - • ^ 

Gleichzeitig kann ein unreines (oder teilweise gereinig- 
tes) trockenes Aethylendichlorid aus einer Oxychlorierungszone • ^ 

durch die Leitung 24 in das Chlorierungsgefass 3 eingefiihrt werden. 
Insbesondere werden Aethylen, Sauerstoff (z.B # als Luft) und HC1 "-p 
in der Zone 25 in Gegenwart eines Katalysators unter geeigneten Be- 
dingungen, die dem Fachinann bekannt sind, in Beruhrung gebracht , urn 
ein. abfliessendes Gemisch zu erhalten, das u.a. Aethylendichlorid, 
HC1, Aethylen, Sauerstoff, N 2 , kleine Mengen sauerstoff beladener 
Verbindungen und andere chlorierte Kohlenwasserstof f e und Materia- 
lien enthalt. Das speziell verwendete Oxychlorierungsverfahren ist 
ni"cht kritisch, so.dass jedes ubliche Oxychlorierungsverfahren ver- 
wendet werden kann, so z.B. das in der belgischen Patentschrif t 
Nr # 718 777 beschriebene* Die Temperaturen konnen zwischen etwa 
180° und etwa.400°C, vorzugsweise zwischen etwa 200° und etwa 
375°C, liegen. Man kann bei atmospharischem oder hoherem Druck 
arbeiten, normalerweise bei Drucken von etwa 1 atm bis etwa 50 atra, 
wobei Driicke zwischen 1 und etwa 30 atm bevorzugt werden. Die bei 
Oxychlorierungsverfahren. normalerweise verwendeten Katalysatoren 
konnen . eingesetzt werden, insbesondere solche, die Kupf erchlorid ent- 
halten, 
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Der aus der Oxychlorierungszone austretende Strom wird 
durch die Leitung 26 einer Arizahl von Behandlungsstuf en zugefiihrt, 
einschliesslich der Ktihl- oder Abschreckzone 27 und der Neutrali- 
sierungszone 29. In der Kuhlzone 27 wird der Oxychlorierungsstrom 
(z.B. mit einer Temperatur von etwa 180° bisetwa 400°C) gekuhlt 
und ergibt eine fliissige Mischung, die unreines Aethylendichlorid, 
Wasser und HC1 enthalt. Die Temperatur des Stromes wird in der 
Kuhlzone auf etwa -40° bis etwa 80°C erniedrigt und betragt vor- 
zugsweise etwa -25° bis etwa 50°C. Nach Abtrennung mindestens des 
Hauptteils des Wassers und des HC1 wird das rohe Aethylendichlorid 
durch die Leitung- 28 zur Zone 29 geleitet, wo es mit einer Base, 
gewohnlich einer anorganischen Base, wie einem Alkalimetallhydroxyd, 
in Beriihrung gebracht wird. Das basis che Material neutralisiert das 
im. Strom vorhandene restliche HC1 und setzt sich mit Chloralhydrat 
urn, urn. dieses zu entfernen. Natriumhydroxyd in Form einer verdiinn- 
ten Aetznatronlosung, ist das bevorzugte Mittel, um das Chloral- 
hydrat zu.neutralisieren und zu entfernen. Das basische Material, 
z.B. NaOH, wird vorzugsweise in Form einer Aetznatronlosung, die 
1 bis 20 Gew.#, vorzugsweise 2 bis 10 Gew.%- Aetznatron enthalt, 
zugesetzt. Das Aetznatron und die wasserloslichen Reaktionsprodukte 
werden durch Phasentrennung leicht aus dem rohen Materialstrom 
abgetrennt. 

Der gekiihlte neutralisierte Strom wird dann durch die 
Leitung 30 zu einer Trockenzone 31 und dann vorzugsweise zu einer ' 
Zone 32 zur Entfernung der leichtfluchtigen Stoffe gefiihrt, oder 
es kann eine kombinierte Saule zur Entfernung der leichtfluchtigen 
Stoffe und zum Trocknen (nicht gezeigt) vbrgesehen werden. Wenn 
eine getrennte Trockenzone verwendet wird, erfolgt das Trocknen 
durch Fraktionierung, wie angegeben, gemass bekannten Prinzipien, 
oder durch Trocknungsmitt el, wie CaCl 2 oder Molekularsiebe. Auf 
jeden Fall sollte der Strom (rohes Aethylendichlorid), der in das 
Chlorierungsge.fass 3 eingefuhrt wird, ziemlich kleine Mengen 
Wasser, z.B. nicht mehr als etwa 10 bis 100 ppm, enthalten. Obwohl 
auch gr6ssere Mengen vorhanden sein konnen, erfolgt die Korrosion 
in direktem Verhaltnis zur vorhandenen Wassermenge. Demgemass soll- 
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ten kleinstmogliche Mengen Wasser in dem dem Chlorierungsgefass 3 
zugefiihrten rohen Aethylendichlorid vorhanden sein. Bei Verwendung 
von Trocknungsmitteln kann die Ausbeute an leichtfliichtigen Stoffen 
eliminiert werden. Die leichtfliichtigen Stoffe werden, wie ersicht- 
lich, in der Saule 9 erhalten. 

Der vorzugsweise neutrale, getrocknete und teilweise ge- 
reinigte Oxychlorierungsstrom wird aus der Zone 3 2 iiber die Leitung 
24 zum Chlorierungsgefass 3 gefiihrt. Der Strom wird in das Chlorie- 
rungsgefass vorzugsweise als eine Fliissigkeit eingeleitet, obwohl 
er gewunschtenfalls auch in Dampfform zugefuhrt werden kann. Die 
Temperatur und der Druck werden von einer Vielzahl Faktoren abhan- 
gen, so z.B. von der Temperatur und dem Druck in der Saule 32. 
Gewunschtenfalls kann der teilweise gereinigte Strom vor der Ein- 
fiihrung in das Chlorierungsgefass 3 einer Warmeaustauschbehandlung 
unterworfen werden. Die Temperatur des eingeleiteten Stromes wird 
vorzugsweise etwa 85° bis etwa 130°C betragen, obwohl, wie angege- 
ben, grossere Schwankungen moglich sind. Im Chlorierungsgefass 3 
kann das Aethylendichlorid im Oxychlorierungsstrom einen Teil des 
umlaufenden Mediums bilden oder kann durch die Reaktionswarme 
zwischen Chlor und Aethylen verdampft und mit dem aus der Chlorie- 
rungsreaktion stammenden unr einen Aethylendichlorid zur Fraktionier- 
saule 9 gefiihrt werden. Wie angegeben, kann das erhaltene Aethylen- 
dichlorid einschliesslich des nun f raktionierten Aethylendichlorids 
aus dem Oxychlorierungsstrom durch die Leitung 10 entfernt werden. 
Sowohl hochsiedende Verunreinigungen aus der direkten Chlorierungs- 
reaktion als auch diejenigen aus dem Aethylendichlorid enthaltenden 
Strom aus der Aethylendichloridpyrolysezone und der unr eine Oxy- 
chlorierungsstrom werden am Boden des Chlorierungsgef asses 3 durch. 
die Leitung 33 entfernt. Wie vorher angegeben, kann ein Teil der 
hochsiedenden Verunreinigungen durch die Leitung 19 aus dem fliis si- 
gen Strom, der am Boden der Saule 9 austritt, entfernt werden. 

.Der Oxychlorierungsstrom braucht nicht, obwohl dies bevor- 
zugt wird, zum Chlorierungsgefass 3 gefiihrt zu werden. Zura Bei- 
spiel kann ein Teil (oder der gesamte Strom) zur Fraktioniersaule 9 
gesandt werden. Jedoch sind im allgemeinen die mit der Trichlor- 

409881/1280 

BNSOOCID: <OE_J242704SA1 JU> 


- is - 2427045. 

athylenbildung verbundeneu Probleme proportional zu der zur Saule 
geleiteten Menge. Der Oxychlorierungsstrom kann zugesetztes rohes 
Aethylendichlorid aus anderen Quellen in kleiner^n Mengen, z*B. 
bis zu 10 Mol»$ und selbst.20 Mol # #, enthalten, Zum Beispiel konnen 
kleinere Mengen rohes Aethylendichlorid aus anderen Quellen zu dem 
Oxychlorierungsstrom bei oder vor der Behandlung mit Aetznatron 
zugegeben werden, 

Fig # 2 zeigt eine andere Apparatur, die bei dem erfih- 
dungsgemassen Verfahren verwendet werden kann. Aethylen und Chlor 
werden durch die Leitungen 1 und 2 in das Chlorierungsgef ass 3 
nahe dem Eintritt des Abzugsrohres 4 eingeleitet. Das Chlorierungs- 
gef ass 3 enthalt, wie beschrieben, ein umlaufendes flussiges Medium 
und einen Katalysator, wie Eisen{ III ) chlorid. Das Aethylen und das 
Chlor erzeugen einen Gasdruck fiir die Flussigkeit, wie bei der 
Beschreibung von Fig. 1 angegeben. Wie bei der Aus fuhrungs form von 
Fig. l.wird das umlaufende Medium bei Umlauf geschwindigkeiten ge- 
halten, die praktisch eine Losung oder Reaktion des Chlors mit dem 
Aethylen und eine rasche Verteilung der Reaktionswarme bewirken, 
so dass keine Verdampfung des gebildeten Aethylendichlorids unter 
den verwendeten Druck- urtd Temperaturbedingungen erfolgt. 

Da sich das Aethylen . und das Chlor im umlauf enden fliissi- 
gen Medium losen oder umsetzen, fliesst das gebildete fltissige 
Aethylendichlorid aus der Reakt ions zone nahe dem unteren Ende des 
Abzugsrohrs 4 und durch^das Rohr zu einer Zone verminderten Drucks, 
normalerweise nahe dem oberen Ende oder gerade liber dem Abzugsrohr 
4 # Die Erwagungen bezuglich des Druckdif f erentials sind ahnlich 
d'enen der Ausf iihrungsf orm von Fig # 1. Der Gesamtdruck und die 
Temperatur des Systems werden in geeigneter Hohe gehalten, so dass 
wenigstens ein Teil des umlauf enden Mediums, das nun das gebildete 
Aethylendichlorid enthalt, in dieser Zone verminderten Drucks ver- 
dampft. Der Rest, des umlauf enden fliissigen Mediums kehrt iiber den 
mit Pf eilen . bezeichneten Weg zur Reaktionszone zuriick. Die Elemen- 
te 8, 9, 10, 11, 16, 18 i 19, 20, 24. und 33 entsprechen den in Fig.l 
beschriebenen. 
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Fig. 3 zeigt eine andere Bauweise, die verwendet werden 
kann. In dieser Einheit ist.die Fraktioniersaule 9 nahe dem Chlo- 
rierungsgefass 3 angeordnet. Der Kreislauf abschnitt 5 ist, wie 
gezeigt, so ausgefiihrt, dass die Kammer 6 und die Saule 9 integrie- 
rend verbunden und auf der Seite des Chlori erungsgef asses 3 ange- 
bracht sind. Andere Bezugszif f ern in dieser Figur bezeichnen Ele- 
mente, die den oben beschriebenen entsprechen. 

Obwohl drei verschiedene Apparaturen beschrieben worden 
sind, ist.die Erfindung nicht auf diese beschrankt. Jede geeignete 
Apparatur, die. die erf orderlichen Umlauf bedingungen und zwei Di;uck- 
zonen aufweist, kann verwendet werden. Zum Beispiel konnen konzen- 
trische Rohre oder- ein Baffle-Tank verv/endet werden. Es ist auch 
nicht notwendig, dass das Chlorierungsgefass 3 eine ganze Einheit • 
bildet. Die Zonen erhohten oder verminderten Drucks konnen ver- 
schiedene Einheiten sein, vorausgesetzt , . dass den Erfordernissen 
beziiglich des. Umlauf s und andere Grenzen, wie oben angegeben, ent- 
sprochen wird. 

Beispiel 1 

Gasformiges Chlor und Aethylen werden bei Geschwindigkei- . 

ten von 8250,6 kg/m 2 /h bzw. 3276,2 kg/m 2 Querschnitt pro Stunde 

in das Reaktionsgefass von Fig. 1 eingebracht. Die Oberflachenge- 

schwindigkeit jedes Gases' ist etv/a 0,36 ra/sec. Die umlaufetade 

Flilssigkeit enthalt etwa 40 Gew.56 1, 1 , 2-Trichlorathan f etv/a 

50 Gew,^ 1, 2-Dichlorathan, etwa 8 % Tetrachlorathan und etwa 2 % 

Pentachlorathan. Die Fliissigkeit enthalt auch einen FeCl Q -Katalysa- 

o 

tor in einer Menge von etwa 5000 ppm. Die Temperatur des umlaufen- 
den fliissigen Mediums in der Reaktionszone betragt etwa 130, 7°C 

•und die OberflSchengeschwindigkeit des umlauf enden fliissigen Mediums 
am Einfiihrungspunkt der Reaktionsteilnehmer ist etwa 1,07 m/sec. 

Der Druck im Bereich des Eintritts der Reaktionsteilnehmer ist etwa 

3,14. kp/cm 2 . .. . 

Am oberen Ende des Kreislauf absc hnitts 4 betragt die 
Temperatur etwa 127, 5°C und der Druck etwa 2,44 " kp/cm 2 

Die Druckreduktion bei dieser Temperatur erlaubt, dass ein Teil 

sich 

des Olefindichlorids rasch entspannt, insbesondere in der Kammer 5. 
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Die Dampfe fliessen In. die Saule 9, werden fraktioniert und bilden 
in der Leitung 10 Aethylendichlorid hoher Reinheit, Die leichtfliich 
tigen Stoffe. werden ira Gefass 14- gesammelt und ein Tell derselben 
zur Saule 9 zum Riickfluss zuriickgefiihrt . Ein Inneres Riickf lussver- 
haltnis von 1,0 tiber der Leitung 10 und von 0,75 unter der Leitung 
10 wird in der Saule aufrecht erhalten. Der nichtverdampf te Teil 
des uralaufenden fliissigen Mediums in der Kammer 5, zusammen mit 
dem Riickfluss aus der Saule 9, wird zur Reaktionszone iiber den 
Kreislauf abschnitt 7 mit einer Geschwindigkeit von etwa 1,07 m/sec 
zuriickgefiihrt. * - 

Beispiel 2 

Chlor und Aethylen werden bei Geschwindigkeiten von 
.23.970, 6 kg/m 2 /h bzwJ9 519 , 9 kg/m ?f h durch die Leitungen 1 und 2 in 
das Re akt ions system von Fig* 2 eingeleitet. Beim Eintritt betragt 
die Oberflachengeschwindigkeit jedes Gases etv/a 1,03 m/sec # Die 
-Zusaramensetzung des uralaufenden fliissigen Mediums entspricht etwa 
derjenigen. des Mediums in Beispiel 1- Das Medium enthalt auch etwa 
1000 ppm FeCl 3# Die Temperatur des umlaufenden fliissigen Mediums 

in der Reaktionszone betragt etwa 132, 5°C und die Oberflachenge- 
schwindigkeit des. Mediums am Punkt der Einfuhrung der Reaktions- 
teilnehmer etwa 1,98 ra/sec # Der Druck in der Reaktionszone, d„ h. 
nahe dem Boden des Abzugsrohres 4, betragt etwa>3 3 l4 kp/cm . 

Am oberen Ende des Abzugsrohres 4 betragt die Temperatur 
des Mediums etwa 127, 5°C und der Druck etwa 2,^4; kp/cm 2 . - 
Wie im Beispiel 1 verdampft eiii Teil des umlaufenden fliissigen 
Mediums, und die Dampfe werden in der Saule 9 behandelt. Der nicht 
verdampfte Teil des umlaufenden fliissigen Mediums wird zusammen mit 
dem Riickfluss aus d.er Saule 9 zur Reaktionszone an der Aussenseite 
des Abzugsrohres 4 mit einer Geschv/indigkeit von etwa 1,37 m/sec 
Euriickgefuhrt. • 
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Beispiel 3 

Die Arbeitsweise von Beispiel \ wird wiederholt mit dem 
Unterschied, dass ein umlaufender Strom aus einer Aethylendichlorid 
pyrolyseeinheit zusatzlich zu den Dampf en aus dem Chlorierungsge- 
fass 3 der Saule 9 zugeleitet wird. Das innere Ruckf lussverhaltnis 
von 1,31 wird nahe dem Ort der Zugabe des umlaufenden Stromes 
aufrecht erhalten* Das anfallende Aethylendichlorid wird in der 
Leitung 10 entfernt. 

Beispiel 4 

Bei der Arbeitsweise von Beispiel 1 wird etwa die gleiche 
Apparatur verwendet wie in Fig, 3. Das umlaufende Medium enthalt 
etwa 60 % 1,1, 2-Trichlorathan, etwa 35 % 1, 2-Dichlorathan und etwa 
5 % einer Mischung von Tetrachlorathan und Pentachlorathan* Die 
FeClg-Konzentration wird bei etwa 250 ppnu gehalteri* Die Umlauf- 
geschwindigkeiten und die Drlicke sind ahnlich denen von Beispiel 1 # 
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±s) Verfahren zur Herstellung von Aethylendichlorid, dadurch 
gekennzfeichnet , dass man Aethylen und Chlor in eine unter erhohtem 
Druck stehende Reakt ions zone , welche ein umlaufendes fliissiges Me-r* 
dium mit einera Gehalt an chlorierten Kohlenwasserstof f en rait zwei 
Kohlenstof f atomen oder Gemischen dieser chlorierten Kohlenwasser- 
stoffe enthalt, das bei einer Temperatur unterhalb der Verdampfungs 
teraperatur des Mediums bei dem in der Reaktionszone herrschenden 
Druck gehalten wird, einflihrt, wobei rohes fliissiges Aethylendichlo 
rid.gebildet wird, dass man das rohe flussige Aethylendichlorid mit 
dem umlaufenden Medium zu einer unter niedrigerem * Druck stehenden 
Zone fiihrt., wobei man Druck und Temperatur dieser Zone auf Wert en 
halt, bei denen das unreine Aethylendichlorid durch die bei der 
Umsetzung von Chlor und Aethylen freiwerdende Reakt ionswarme ver- 
dampft wird, dass man das dampf formige unreine Aethylendichlorid 
in eine Rektif ikationszone einflihrt und das dampfformige Aethylen- 
dichlorid mit Hilfe der bei der Reaktion von Chlor und Aethylen 
f reiwerdenden Reakt ions war me rektifiziert und dass man das gerei- 
nigte Aethylendichlorid aus der Rektif ikations zone gewinnt , wahrend 
gleichzeitig der verbleibende Rest das umlaufende flussige: Me- 
dium aus der unter dem niedrigeren Druck stehenden Zone iit.die * 
Reaktionszone : :zuruckgefuhrt- wird. 

• 2.- Verfahren— nach. Anspruch 1, dadurch gekentizeichnet , „daft 

man ein iiberwiegend- 1 ,2-Dichlorathan enthaltendes umlaufendes 
fliissiges -Medium verwendet. . 


3- Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daB 
man ~eiff iiberwiegend 1 5 r, 2-TrichlorSthan enthaltendes umlaufendes 
fliissiges Medium verwendet. 


Pur; Stauffer ChemVcal Company 
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